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Die Ernndung betrifft ein Verfahren zur Ge- 
winnung yon . Pyridin aus t Ammoniaksattigerflussig- 
keit, .das in erster ' Linie "bei ' Sattigern der direkten 
Ammoniakgewinnung aus r Kohlendestillationsgasen 
anzuwenden ist, jedoch auch bei Sattigern der soge- 5 
nannten indirekten Ammoniakgewinnung Anwendung 
fir . i konnte. 

uas Pyridin ist bekanntlich in rohen Destillations- 
gasen von Koksofen ,enthalten und gelangt mit diesen 
Gasen in die Ncbenproduktgewinnungsanlage hinein. 10 
Es ist nach der RohgaskuKlung uhd -reiriigung so- 
wohl im Gas als auch in den ausfallenden Konden- 
saten, im Teer und Ammoniak wasser, enthalten. Bei 
der direkten bzw. halbdirekten Ammoniakgewinniing 
ist das Pyridin sowohl in dem zum Ammoniaksattiger 15 
ziehenden Gas als auch in den ebendahin gefiihrten 
Ammoniakdestillationsdampfen des aufzuarbeitenden 
Ammoniakwassers zu nnden. Wenn es mit dem Gas- 
bzw. Destillationsdarnpfstrom in das Ammoniak- 
sattigerbad gelangt, wird es von der darin enthal- 20 
tenen Schwefelsaure zu Pyridinsulfat gebunden, und 
dieses Bad muB einige Zeit riach dem Ansetzen mit 
Pyridinsulfat gesattigt sein. ' Von diesem Zeitpunkt 
an geht dann Pyridin in freier Form mit dem Abgas 
bzw. den Abschwaden des Sattigers weiter. Ein Teil 35 
des zugefuhrten Pyridins gelangt in das aus dem 
Bad herausgefallte Ammoniumsulfat als Pyridin- 
su'^.t hinein, weil ja solches standig in der Sattiger- 
fli gkeit als Vorrat enthalten ist. Dies ist zwar 
eine nicht erhebliche, aber doch unerwiinschte Ver- 30 
unreinigung des Ammoniumsulfats. 

Es ist bekannt, das Pyridin aus der Sattigerflussig- 
keit, in der es als Pyridinsulfat enthalten ist, dadurch 
herauszuholen, daB man in Teilen der Sattigerflussig- 
keit die als ttberschuB vorhandene Schwefelsaure 35 
durch Ammoniak neutralisiert; hierbei wird das 
Pyridin als solches freigesetzt und kann durch ver- 
schiedenerlei Verfahrensmafinahmen isoliert werden. 
Bei derartigen im allgemeinen diskontinuierlichen 
Verarbeitungen kann man jedoch eine vollstandige 40 
Gewinnung des vom Gasstrom in den Sattiger herein- 
x^ctragenen Pyridins nicht zustande bringen. AuBerdem 
best eh t dabei aber auch immer der Mangel, dafi das 
Pyridin nach wie vor in der Ausgangssattigerflussig- 
keit als Pyridinsulfat mindestens in erheblicher 45 
Konzentration vorhanden ist oder sein mufi, da in 
den bekannten Fallen nur unter solchen Bedingungen 
an ein Herausholen des Pyridins durch Neutral isieren 
gedacht werden kann. 

Bei dem Yerfahren nach der Erfindung geschieht 5° 
die Gewinnung des Pyridins aus schwefelsaurehaltiger 
Ammoniaksattigernussigkeit im Gegerisatz zu den 
bekannten Verfahren auf rein kontinuierlichem Wege 
in der Weise, daft man einen ammoniakhaltigen Gas- 
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oder Luftstrom in einer Gegenstrom-Berieselungs- 
vorrichtung kontinuierlich mit dem zu neutral i si e- 
Tenden Teil der Sattigerflussigkeit bei Temperaturen 
von etwa 80° C in Beruhrung bringt, dadurch das 
zu gewinnende Pyridin gasformig in den' Gasstrom 
uberfiihrt und hierauf das erhaltene pyridinhaltige 
Gasgemisch nach an sich bekannten Methoden auf- 
arbeitet. So wird durch standiges Herausholen des 
Pyridins auf der Sattigerflussigkeit das sich ein- 
stellende Gleichgewicht gestort — also gar nicht er- 
reicht — und damit das gesamte mit dem Gas einge- 
brachte Pyridin von der Schwefelsaure der Sattiger- 
flussigkeit als Pyridinsulfat gebunden und zuriick- 
gehalten. Hierzu wird yon dem einen dauernden 
groBen Vorrat darstellenden Sattigungsbad, welches 
stetes einen gewissen OberschuB an freier Schwefel- 
saure enthalt, standig ein kleiner Teilstrom, etwa 
je Stunde.ein Vierundzwanzigstel der Badmasse, ent- 
nommen und in einer besonderen Vorrichtung mit 
einem ammoniakhaltigen Gas- oder Luftstrom unter 
unmittelbarer Einwirkung im Gegenstrom so behan- 
delt, daB das Ammoniak in geringem UberschuB die 
freie Schwefelsaure vollstandig neutralisiert, wobei 
das Pyridin aus der vorherigen Form des Pyridin- 
sulfats frei gemacht wird. Das Pyridin wird dabei 
dem Gas- bzw. Luftstrom aufgeladen und mit diesem 
in eine weitere Behandlungsstufe ubergefiihrt, durch 
welche das Pyridin aus dem Gas- bzw. Luftstrom 
herausgeholt wird, um es zu isolieren. Eine Behand- 
lungs weise dieser Art kann z. B. eine Waschung mit 
einer niedrig "siedenden Benzolwascholfraktion sein, 
welche das Pyridin absorbiert. Der neutralisierte und 
von Pyridin befreite Teilstrom der Ammoniak- 
sattigerflussigkeit wird dann erfindungsgemaB . in das 
Sattigerbad zuruckgefiihrt. Durch die Anwendung 
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dieses standig kreisenden Stromes von Ammoniak- 
sattf-erftQssigkeit, der aus dem Bad entnommen und 
SS'Entfernung und Gewinnung seines ***** ** 
den Sattiger zuriickgebracht wird kann im Be- 
harrungszustand erreicht werden, dafi das ganze von 5 
dim Gasstrom hereingetragene Pyndm erf aBt und 
gewonnen wird, so daB praktisch mchts dayon .n ^die 
Abgase des Sattigers oder in das ausgefallte Am- 

m °ST^Sni des Verfahrens der Erfnidung „ 
und seiner geschilderten verschiedenen Ausfuhrungs- 
formen ist eine Gesamteinrichtung geeignet, welche 
in der Zeichnung als eine Aufrifidarstellung schema- 
tisch wiedergegeben ist. 

Aus dem im Sattiger 1 dauernd vorhandenen Bad 2 15 
von schwefelsaurer konzentrierter Ammoniumsulfat- 
losung mit einemUberschuBgehalt a.i i f reier Schwefel- 
saure von durchschnittlich etwa 6 V. wird das im 
Bodenteil angesammelte und ausgefallte Ammon.um- 
sulfat durch den Ejektor 3 herausgehebert und ge- ao 
langt in fiblicher Weise als ein mit Badfluss.gkeit 
durlhsetzter Schlamm fiber ^s Ejektorheberrohr^ 
und den Salzkasten 5 in die Schleudervornchtung 6 
hinein. Die ausgeschleuderten flussigen Bestandteile 
zusammen mit dem zum Spulen in . der Schleuder * 5 
verwendeten Spritzwasser flieBen uber die Rohr- 
leitung7 in den Kasten 8 ab; aus diesem wird die 
Lauge fiber die Rohrleitung 9 in den Sattiger 1, und 
zwar in eine oberhalb der Badflfissigkeit 2 urn das 
Gasverteilerrohr 10 herum angeordnete Rinne 11 ge- 30 
bracht, welche sich oberhalb des Spiegels der Bad- 
flfissigkeit 2 befindet. Die aus der Sch euder abge- 
laufene Flfissigkeit gelangt auf diese Weise m das 
Sattigerbad2 von oben her zuruck. Das durch das 
mittlere Gasverteilrohr 10 eingeffihrte Destinations- 35 
gas verlafit nach dem Durchtritt durch das Bad 2 den 
Sattiger durch das Rohr 12. Aus dem Laugekasten 8 
wird nun durch den Ejektor 13 und das Heberrohr 
14 standig ein gewisser kleiner Teilstrom von Am- 
moniaksattigerflfissigkeit, der aus dem Ablauf der 40 
Schleuder 6 stammt und je Stunde etwa ein Vierund- 
zwanzigstel der Vorratsmenge an Badflussigkeit 2 
darstellt, fiber die Fortsetzungsrohrleitung 15 in den 
Kopf der zum Neutralisieren dienenden Beneselungs- 
vorrichtung 16 fibergefuhrt. Zugleich wird am Kopf 45 
derselben durch die Rohrleitung 17 ammoniak- und 
pyridinhaltiges Gaskuhlungskondensat das im Gas- 
kfihler36 anfallt, ebenfalls in die Vornchtung 16 
eingeffihrt. Das besagte Gaskfihlerkondensat wtrkt 
also als Verdfinnungsmittel fiir die zugeffihrte Am- 50 
moniaksattigerflfissigkeit, wenn das Gernisch uber 
das Berieselungsffillwerk 19 nach dem Boden der 
Vorrichtung 16 abflieBt. In diese Vornchtung 16 
wird nun am FuBteil ein ammoniakhaltiger Gas- Oder 
Luftstrom eingeffihrt, der als Neutralisierungsmittel 55 
ffir die dariibergerieselte schwefelsaurehaltige Am- 
moniaksattigerflfissigkeit dient. Der ammoniakhaltige 
Gasstrom kann z. B. dadurch herbeigeffilut werden, 
daB von dem Abgasrohr 12 des Sattigers 1 die Rohr- 
leitung21 abgezweigt wird und das abgezogene 60 
ammoniakfreie Gas durch das anschlieBende Geblase 
22 oder mit eigenem Druck in den FuBteil des Riesel- 
turms 23 eingeleitet und in dem Turm mit ammoniak- 
haltigem Wasser, z. B; Gaskfihlerkondensat. das am 
Kopf durch das Rohr 24 zugeffihrt wird, berieselt 65 
wird Dadurch wird Ammoniak dem eingeleiteten 
Gasstrom aufgeladen. Derselbe geht dann durch die 
Rohrleitung 25 in den FuBteil der Neutrahsierungs- 
vorrichtung 16 hinein. Das Ammoniak neutrahsiert 
hier die freie Schwefelsaure der von oben her zuge- 70 



ffihrten Ammoniaksattigerflussigkeit; es flieBt daher 
am FuB durch die Rohrleitung 26 eine neutrale bzw. 
schwach ammoniakalische Flfissigkeit ab. welche 
noch einen gewissen Gehalt an Eisensulfid hat. das 
durch die Neutraliserung ausgefallt worden ist und 
in den Absetzbehalter 27 fibergefuhrt wird, worm 
sich der Sulfidschlamm absetzt. Die verbleibende 
neutrale bzw. schwach ammoniakalische Ammonium- 
salzlosung geht fiber die Rohrleitung 28 und die 
Pumpe 29 in ein Filter 30 hinein und wird von xia 
aus fiber die Rohrleitung 31, 32 in das Bad 2 des 
Ammoniaksattigers, und zwar auch in die oben- 
erwahnte Rinne 11 zurfickgeffihrt. Auf diesem Weg 
ist einvollstandigerKreislauf der aus dem Sattigungs- 
bad bzw. der Schleuder 6 entnommenen Ammoniak- 
sattigerflussigkeit durch die Neutralisierungsyorrich- 
tungl6, den Absetzbehalter 27 und das Filter 30 
hindurch zustande gebracht. Bei der Neutrahsierung 
in 16 wird das ursprfinglich als Pyridinsulfat in der 
Sattigerflussigkeit vorhanden gewesene Pyndm frei 
gemacht und dem durch 16 hindurchgeleiteten neu- 
tralisierenden Gasstrom aufgeladen. Dieser geht 
weiter durch die Abgangsrohrleitung 34, 35 in den 
Fufi cines als Querrohrktihler ausgebildeten Gias- 
kfihlers36 hinein. Der Querrohrkuhler wird, wenn 
erforderlich, zur Vermeidung von Ammoniumcarbo- 
natansatzen fiber Leitungen 44 und 37 mit dem sich 
darin durch Kuhlung ausscheidenden Kondensat ge- 
spfilt. Durch die Kuhlung des bei 35 von unten her 
eingeffihrten Gasstromes in 36 wird aus lhm Konden- 
sat ausgeschieden, welches Ammoniak und einen Teil 
des Pyridins enthalt, und zwar als wassenge Losung 
einen kleinen Teil der niederen Pyridine und die 
wasserunloslichen Pyridine, die sich infolge hoherer 
Dichte unten abscheiden. Die am FuB gesammelte 
Ammoniakfiussigkeit geht durch den Absetzbehalter 
40 hindurch. In diesem setzen sich die hoheren 
Pyridine ab, welche sich nicht mit dem Wasser 
mischen und daher durch 41 abgezogen werden 
konnen. Das im Absetzbehalter verbleibende ani- 
moniak- und pyridinhaltige Wasser wird durch die 
Rohrleitung 42 und die Pumpe 43 abgezogen und 
durch deren Druckleitung 44 in die Neutrahsierungs- 
vorrichtung 16 zuriickgebracht, in der bei Tempera- 
turen um 80° C das Pyridin wieder in den Gasstrom 
srclvt. 

Das Zurfickleiten der erwahnten Anteile des in 36 
anfallenden Kondensates geschieht aus dem Grunde, 
damit samtliches Pyridin, mit Ausnahme der hoheren 
Pyridine, in der Gasphase vorhanden 1st. 

Der am Kopf des Gaskuhlers 36 durch die Rohr- 
leitung 48 abgehende Gasstrom, welcher das Pyridin 
mit Ausnahme der hoheren Pyridine enthalt, wird 
nun durch die Fortsetzungsrohrleitung 49 m doi 
FuB eines als Glockenwascher ausgebildeten Wasch- 
turmes 50 eingeleitet, den er am Kopf durch die Rohr- 
leitung 51 verlaflt. In diesem Waschturm 50 wird 
durch die Zufuhrrohrleitung 52 ein geeignetes Wasch- 
61. besonders eine niedrig stedende Benzolwaschol- 
fraktion zugeffihrt, welche beim Herfiberrieseln uber 
die Glockenboden aus dem von unten zugeleiteten 
pyridinhaltigen Gas das Pyridin auswascht. Das 
pyridinhaltige Waschol wird am FuB des Turmes 
50 durch die Rohrleitung 53 und die Pumpe 56 ab- 
gezogen und gelangt fiber deren Druckleitung 57 in 
einen oder zwei hintereinandergeschaltete Wasch- 
kasten 54 und wird hierin durch vorgelegte Schwefel- 
saure 55 geleitet, welche das Pyridin aus dem Ol als 
Pyridinsulfat auszieht. Das von Pyndm befreite 
Waschol gelangt dann aus dem zweiten Waschkasten 
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54 iiber die Rohrleitung 52 in den Waschturm 50 zu- 
riick. Das pyridinhaltige Waschol kann audi in die 
Benzolfabrik gegeben und dort mit dem benzpl- 
angereicherten Waschol zusammen destilliert werden. 
In diesern Fall failt Pyridin in Losung im Rohbenzol 5 
an und kann aus diesem bei der weiteren Aufarbei- 
tung des Benzols auf gereinigte oder reine Produkte 
gewonnen werden. 

Das von Pyridin befreite Gas geht zuruck in den 
Gaskuhler der Kon dens ationsanl age. io 

Paten tans pro che: 

1. Verfahren zur Gewinnung von Pyridin aus 
schwefelsaurehaltiger Ammoniaksattigerfliissigkeit 15 
unter Neutralisierung eines aus dem Sattigerbad 
kontinuierlich entnommenen und spater zuriick- 
gefuhrten beschrankten Teilstroms der Fliissigkeit 
durch ein ammoniakhaltiges Gas, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein ammoniakhal tiger Gas- oder 20 
Luftstrom in einer Gegenstrom-Berieselungsvor- 
richtung kontinuierlich mit dem zu neutralisie- 
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renden Teil der Sattigerfiussigkeit bei Tempera- 
turen von etwa 80° C in Beriihrung gebracht, da- 
durch^ das zu gewinnende Pyridin gasformig in 
den Gas strom ubergefuhrt und hierauf das er- 
haltene pyridinhaltige Gasgemisch nach an sich 
bekanhten Methoden aufgearbeitet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der mittels der Ber iese lungs vorrich- 
tung erzeugte, das Pyridin tragende Gas- oder 
Luftstrom durch einen mittelbaren Gaskuhler ge- 
leitet und dessen wasseriges Kondensat in die 
Gegenstrom-Berieselungsvorrichtung gleichzeitig 
mit der Sattigerfiussigkeit eingefiihrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB der pyridinbeladene und ge- 
kiihlte Gas- oder Luftstrom zur Entziehung des 
Pyridins mit einem gebrauchlichen Waschol ge- 
waschen wird. 
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